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© Verfahren zur gezlelten Beelnflussung des triboelektrischen Effektes von Azoplgmenten. 

© Verfahren zur gezielten Beelnflussung des triboelektrischen Effekts von Azopigmenten in elektrophotographi- 
schen Tonern Oder Entwlcklern oder in Pulvern zur Oberflachenbeschichtung, indem man den Azopigmenten bei 
der Kupplungsreaktion, bei der Verlackung oder beim Finish mindestens eine salzartige, kationische Verbincung, 
deren positiv geladenes Zentrum ein StickstofK Phosphor-, Arsen- oder Antimonatom oder die Gruppe 



£J ist zusetzt und Verwendung solcher Azopigmente zur Herstellung von Tonern oder Entwicklern. d«e zum 

^ elektrophoiographischen Kopieren bzw. Vervielfaltigen von Vorlagen oder zum Orucken von elektron.sch. 

CO optisch oder magnetisch gespeicherten Informatlonen oder im Colorproofing eingesetzt werden. cder 

W Verwendung solcher Azopigmente zur Herstellung von Pulvern oder Pulverlacken, die zur Oberflachenbe- 

*- schichtung von Gegenstanden aus Metail, Holz, Kunststoff. Glas, Keramik. Beton, Textilmaterial. Papter cder 

O Kautschuk eingesetzt werden. 
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Verfahren zur gezie.ten Beeinf.ussung des triboelektrlschen EHektes von Azopigmenten 
eJZL V ° rli ! 9enC,e Erfindung betnm ein Vertatl ™ zur gezielten Beemflussung des triboelektrischen 

JO In zah/re,chen Patentschriften wird die Optimierung von Tonern beschrieben wobei ua der Hnlfcrt 

,;.trz:-s:ri:;:*™^ r ? seit ,an9em 

» *opigmen,e (M-OS 62-7, 966 sowie H.T. Macho.dI i i^^T^^,^ 
elekfrophotographisohen Tonern eine hohe negative triboelektrischo AuSung veSJn ' ^ *" 

Demenlsprechend schwierig ist es z.B. triboelektrlsch positiv aufladbare Toner mil Azanirm^ 
msbesondere m,, verlackten Azopigmenten. herzustellen. In der JA-OS £,18 851 wld de Ver2 
beschneben. dieses Problem durch Nigrosinzugabe zu losen Niqrosin Jrirt I Z« r ? 
. poshes Ladungssteuermitte.. ist aber wegen seiner schwari Eigenferbe 7uV Bu^oner pSelS' 

Bn anderes Vorgehen wird in DE 36 29 445 besohrieben. Durch Beimengen To, cf pZim Red 81 

zus^rrdt m nd P irT en ,^ SUn9SanSat2en h3f,et ^ an. dafl das ladungss u e e Additiv 
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Ziel der vorliegenden Erfindung war es daher, ein Verfahren zur gezielten Beeinflussung des triboelek- 
trischen Effektes von Azopigmenten. insbesondere verlackten Azopigmenten in elektrophotograph.schen 
Tonern oder Entwicklern Oder in Pulvern zur Oberflachenbeschichtung zu finden. Das Verfahren soilte die 
coloristischen Eigenschaften und die Echtheiten des jeweiligen Azopigmentes nicht beeinflussen und soilte 
darOberhinaus die Oblicherweise bei der Synthese Oder bei der Nachbehandlung der Azopigmente gegebe- 
nen Mtfglichkeiten des Einfiusses auf das coloristische Verhalten und die Echtheitseigenschaften der 
Azopigmente nicht mindern. 

Insbesondere bestand das BedOrfnis, das jeweilige Azopigment triboelektrisch neutralisieren zu konnen. 
Unter "triboelektrisch neutralem Verhalten" versteht man, dafl das Pigment in dem jeweiligen Toner Oder 
Entwickler keinen Einflufl auf deren Aufladbarkeit ausubt, was wiederum bedeutet. da/3 die Emstellung des 
triboelektrischen Effektes eines Pigmentes in kleinsten Schritten moglich sein mufl, um ihn so optimal in 
das jeweilige System einzupassen. 

DarOberhinaus ist die Beeinflussung des triboelektrischen Effektes von Pigmenten auch fOr deren 
Einsatz in Pulvern und Pulverlacken. insbesondere in triboelektrisch bzw. elektrokinetisch versprOhten 
Pulverlacken, zur Oberflachenbeschichtung von Gegenstanden aus beispielsweise Metall, Holz, Kunststoff, 
Glas, Keramik, Beton, Textiimaterial, Papier oder Kautschuk von Interesse. da Pigmente einen maBgebl.- 
chen Einflufl auch auf die Aufladbarkeit von Pulverlacken haben k3nnen (DE-OS 3 737 495). 

Die Werte fOr die spontane Polarisation (Ps) liegen fur die in der DE-Patentanmeldung beschnebenen 
Verbindungen bei 25' C und 10 Mol-% Dotierung von geneigt-smektischer FlUssigkristallphase .m Bere.ch 
von etwa 8-14 nC/cm 2 und im Bereich von etwa 80 - 140 nC/cm 2 linear extrapoliert auf die reine 

^Ts^vurde nun Oberraschend gefunden. da/3 die Werte (Ur Ps in geneigt-smektischen Flussigkristallpha- 
sen bei gleicher Wirtsubstanz gegenuber der Dotierung mit den vorgenannten Verbindungen um 50 bis 100 
% hoher liegen, wenn man als Dotierstoffe 1 ,3-Dioxolan-4-carbonsaureester der allgemeinen Formel (V) 
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verwendet. in denen R\ R», R 3 , R 5 , A'. A?. M A\ M\ tffi. M\ X, j. k. I. m und n die gleiche Bedeutung 
haben wie bei Formel (I) und (IV) angegeben und In denen R» ein Ethyl-oder Vinylrest ist wobe. ui Formel 
(V) wenn R- ein Dioxolan-4-carboxylrest ist. einer oder belde Reste sR« ein Ethyl- oder Vinylrest ist und 
der andere ein Reste R* mit der bei Formel (I) angegebenen Bedeutung sein kann. 
R2 U nd R3 in Formel <V) und (VI) sind bevorzugt beide CH 3 oder bilden zusamman mit dem C(2)-Atom des 
Oioxolanrings einen Cyclohexanring. 

.(CH 2 -CHj-0)„-R. worin R eine Wasserstoffatom oder eine. Alkyl(C,-Ci)-gruppe, Acylgruppe. wie beispiels- 
weise die Acetyl-. Benzoyl- Oder Naphthoylgruppe. und n elne Zahl von 1 bis 10. vorzugsweise von 1 Dm 4 
bedeuten, ein- oder mehrkernige cycloaliphatische Reste von 5 bis 12 Kohlenstoffatomen. wie beispielswei- 
se Cyclopentyl- oder Cyclohexylgruppen, ein- oder mehrkernige aromatlsche Reste, wie beisp.elswe.se 
Phenyl- 1-Naphthyl-, 2-Naphthyh Tolyl- oder Biphenylreste, oder arallphatlsche Reste, wie belsp.elswe.se 
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"223*5 t S,e " en - W f 6i a,ipha,ischen ' araKphatischen und aroma.ischen Reste durch Hydroxy- 
'JZ^tiSEZ TlZZ"" Afnino ^"PPen. wie beispie.sweise SSSS^SS, 

und worin im Faile der allgemeinen Formel f3l R c R, n „„h d u,t ^. etta,k yW^eihylammoniumch(or t d. 

ert,are Aminogruppen, wie beispielsweise Monoa.k y i ( C,cT)-a^ 0<,er 
ferner Saureamidgruppen. vorzuosweise aiinh a »krh«, cs, T D'akyl(Ci-Ci)-aminogruppen. 
-CO-i-R, oder ««"B»*«se aliphat.sche Saureamidgruppen. wie beispielsweise die Gruppe 
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^ Beispiel 1 
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2.2-Dimettiyl-5-vinyM,3Hjioxolan-4^^ 

Zu einer Losung von 2.84 g (10 mmol) 4-(5-n-Octylpyrimidin-2-yl)-phenol. 10 mg Dimethylaminopyridin 
und 2 10 g (10 mmol) Dicyclohexylcarbodiimid in 100 ml Dichlormethan werden 1.72 g (10 mmol) 2,2- 
Dimethyl-5-vinyM,3-dioxolan-4.carbonsaure gegeben. Nach 2 Tagen RGhren bei Raumtemperatur wird der 
Niederschlag (Dicyclohexylharnstoff) abfiltriert. das Rltrat einrotiert und an Kieselgel chromatography 
(HexarvEthylacetat 85:15). Nach Umkristallisation aus Hexan werden 1.21 g (27 % d. Th.) farblose Knstalle 
erhalten. 

Schmeizpunkt: 62 * C 

[a] 3 |1 = .207.8' (c = 2. CH 2 CI 2 ) 
Analog werden erhalten: 



spezielle Harterkomponenten oder Pigmente enthalten konnen bzw. diese nach der Pigmenteinarbeitung 

noch zugesetzt werden konnen. 

Beim erfindungsgemaflen Verfahren konnen die salzartigen. kationischen Verbindungen encoder vor 
oder bei der Kupplungsreaktion, bei der Verlackungsreaktion im Falle der verlackten Azop.gmente oder be. 
einer Nachbehandlung (Finish) des Azopigmentes dear Pigment zugefugt werden. wobe. die Konzentration 
der zugefGgten kationischen Verbindung in der Regel zwischen 0.05 und 15 %. bevorzugt zwischen t und I 8 
%, liegt und wobei vor allem solche kationischen Verbindungen geeignet sind, die eme hohe Thermostabili- 
tat und eine Loslichkeit in Wasser bzw. in waflrigem Medium von gro/Jer 10 g/l aufweisen. 

Die allgemeinen Verfahren zur Herstellung von Azopigmenten sind in "Ullmanns Encyktopadie der 
Technischen Chemie" Band 18. S. 661-595. Verlag Chemie, Weinheim, 1979 beschneben. 

Bin weiterer Vorteil des erflndungsgemSflen Verfahrens besteht darin. da/3 die triboelektnsch aktiven 
Additive bei jedem beliebigen Schritt der Pigmentsynthese zugefUgt werden konnen. Durch Auswahl von 
ZufUgungszeitpunkt und Menge kann der triboelektrische Effekt des Pigmentes jeweils optimal eingestellt 
werden. Dadurch ist die Mogiichkeit geschaffen worden, den trlboelektrischen Effekt eines (verlackten) 
Azopigmentes gezielt zu beeinflussen und zudem diesem Effekt in kleinsten Schritten zu verandern, urn inn 
so fur das jeweilige System zu optimieren. So besitzt. beispietsweise ein Testtoner mit 5 % Pigment Red 
57:1 ohne Zusatz der speziellen. salzartigen. kationischen Verbindungen z.B. eine triboelektrische Aufladung 
von -9 uC/g (30 min Aktivierdauer) bzw. -50 uC/g/4 Stunden Aktivierdauer) [Beispiei 20). 

Ein Zusatz von 2 % Tributylhexadecylphosphoniumbromid (TBHP) zu dem gle.chen Pigment bei 
dessen Verlackungsreaktion (Metallsalzbildung) verandert die Aufladung eines vergleichbaren Testtoners 
auf -6 uC'g (30 min Aktivierdauer) bzw. -44 uX/g (24 Stunden Aktivierdauer [Eeispiel 1J: ein Zusatz von 4 
% THBP bei der Verlackungsreaktion verandert die Toneraufladung auf -3 uC/g (30 min Aktivierze.t) ozw. 
-38 uG'fl (24 Stunden Aktivierzeit) [Beispiei 2], und ein Zusatz von 8 % TBHP bei der Verlackungsreaktion 
verandert die Toneraufladung auf + 2 uC/g (30 min Aktivierdauer) bzw. -27 uC/g (24 Stunden Aktiviercauer) 

fftz^mi^dem gleichen Pigment 4 % TBHP statt bei der Verlackungsreaktion bei der Kupplungsreaktion 
zu seiner Herstellung zu so verandert sich die Tcnerladung auf +1 UC/g (30 min Aktivierdauer) ozw. -28 
uCta {24 Stunden Aktivierdauer) [Beispiei 7]; ein 4 % THBP-Zusatz zu dem Pigment bei der «9™ntna^ 
behandlung verandert die Toneraufladung auf ± 0 uC/g (30 min Aktivierdauer) bzw. -28 uC/g (24 Stunden 

Aktivierdauer) [Beispiei 11]. 7„„^ 
Ebenso geeignet zur gezielten Beeinflussung des triboelektrischen Effektes vcn Azop.gment ist der zusatz 
von Ammonium- und Immoniumsalzen zu den Pigmenten. 

Durch die gezielte Beeinflussung des triboelektrischen Effektes der Pigmente kann gegebenenfalls aucn 
der Verzicht des Zusatzes eines gesonderten Ladungssteuermittels ermoglicht werden. Dadurch werden die 
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«^S^S2tr^ ,rib ° el r SCh warden in an 

Extrudieren Oder Einkne"en Oil ZZ1 L 9 ^ngearbe.tet. beispielsweise durch Mischen und 

gleicha Tailchengroflenverte^Sr Bed.ngungen (wia gleiche Dispergierzei.en. 



Beispiel 1 



30 



35 



40 



Kneters dar Firma Werner CSZ^sfZ^TT^^ ^ n) ' Mn mitte,s eines 
dar Firma Diamond Z^S^SZ^Z^ ? Tei ' en Ton9rbindemi «^ <• S 309 

laboruniversalmQhle 100 LU (Rrma Alpine T^*' w urda auf dar 

M2R (Firma Alpina) klassifiziert 9 9> 9emah,e " U " d ^ auf dem ^ntrifugalsichtar 100 

ten Z+S^SStt^^tt- f 90:,0 baschiohta- 

Inc. aktiviert. dM TypS 90 um graphic Carrier dar Firma Materials 

Die Messung erfolgt an ainem ublichen Q/M-Meflstand (vgl hierzu JH ua r-, . 
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Aktivierdauer 


CuC'gj 


30 min 


-6 


2 Stunden 


-34 


24 Stunden 


-44 



50 



Pigmentsynthese 



NatriumniMtlSsung 38 %ig diazoSt 9 9eS6W Und d3fm b6i ° biS 5 C mit 36 ' 4 ™™ 
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Losung von 20 Teilen disproportionierten Kolophoniums in 200 Teilen Wasser und 8 Teilen Natroniauge 33 
o'oig und einer Losung von 2.25 Teilen Tributylhexadecylphosphoniumbromid (TBHP) in 25 Teilen Wasser 
wird der pH-Wert der Suspension mil verdunnter Salzsaure auf pH 9.0 eingestellt. Zur Verlackung wird 
dann eine Losung von 35 Teilen Calciumchlorid in 100 Teilen Wasser zugetropft Hs wird dann noch auf 30- 
85 9 C aufgeheizt. 30 Minuten bei dieser Temperatur geruhrt, abgesaugt. mit Wasser gewaschen und be. 80 
* C getrocknet. Erhalten wurden 112 Tetle eines roten Farblacks. 

Beispiei 2 

5 Teile CI Pigment Red 57:1, welchem bei der Verlackungsreaktion 4 % TBHP zugesetzt worden 
waren (zur Pigmentsynthese siehe weiter unten). wurden. wie in Beispiei 1 beschrieben, «n einen Toner 
eingearbeitet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uG'g] gemessen: 
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Aktivierdauer 


[uG'g] 


30 min 


-3 


2 Stunden 


-25 


24 Stunden 


-38 
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30 



Meflmethoda: 

Versetzt man ein (nicht-chirales) Losemittel mit einer kleinen Menga einer chiralen Verbindung so wird 
die Ebene des linear polarisierten Lichts urn den (charakteristischen) Winkel a gedreht d.eser Wlnkel wird 
wie folgt angegeben: 

[all (c = x. LM). wobei die Symbole folgende Bedeutung haben: K: Wellenlange [run] des po.araiertan 
Uchtes. x = Konzentration der Losung in g/l, LM = Losemittel, T = Temperatur der Losung. Der 
Drehwinkel wird in einem Polarimeter nach 10 cm Durchgang des Lichts bestimmL 



35 



Anwendungsbelspiele A1 bis AS 

Zur OberprUfung der Wirksamkeit der vorstehend beschriebenen Verbindungen als ferroelektrlsche 
Dotierstoffe in FIQssigkristall-Systemen mit geneigten smektischen Phasen werden diese in Konzentrabonen 
von ieweils 10 Mol-% mit einer nicht-chiralen Testmischung mit der Phasenfoige X 12.5 C S s 83 c & A 
95' N 100* C I gemischt und die Werte fur die spontante Polarisation (P. in nG'cm 2 ) der M.schung 
bestimmt. Die P,-Werte werden nach der Methode von H. Oiamant et al. (Rev. Sci. Instr. 28. 30. 1957) 
gemessen. wobei eine spezielle MeBzelle (Skarp et al. in Ferroelectric Letters Vol. 06. 67 (1986)] verwendel 
wird. Bei einer Zellenschichtdicke von ca. 2 urn wird durch Scherung eine einheitliche planare OntnMrwg 
der FiDssigkristalle in der S c -Phase erreicht [SSFLC-Technik. Clark et al.. Appl. Phys. Lett 36. 899 (.980)]. 
In Tabelle 1 1st neben den Werten fur P, der S c -Bereich der leweillgen Mischung angegeben. In Tabeile 2 
sind in der zweiten Spalte Verbindungen gemSfl der deutschen Patentanmeldung P 37 13 273.3 erflndungs- 
gemaflen Verbindungen (dritte und vierte Spalte) gegenubergestellt. wobei die P. in der gle.chen Wrtsub- 
stanz bei gleicher Dotierungshohe (10 Mol-%) und gleicher Temperatur (25 C) verglichen wird. Diese 
Beispiele zeigen, dafl unter sonst 
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Akhvierdauer 


[uC/g| 


30 mm 


-6 


2 Stunden 


-28 


24 Stunden 


-46 
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}5 



20 



25 



Pigmentsynthese: 
Beispiel 5 



Aktivierdauer 


[ttC/g] 


30 min 


+ 2 


2 Stunden 


-21 


24 Stunden 


•31 
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Pigmentsynthese: 
Beispiel 6 
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waren 



5 Teile C.I. Pigment Red 57:1, welchem bei der Verlackungsreaktion 8 



% TBHP zugesetzt worden 
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Tabelle 1 



so 
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Substanzbeispiei 


Anwendungsbeispiel 


Phaser 
C] 


bereich der Mischung [' 


P« [nC/cm 2 ] 


X 


s c - 


S A ' 


N 


1 


5 
6 
7 
8 
11 


A1 
A2 
A3 
A4 
A5 


. 9,5 
. 12 
. 11 
. 11.5 
. 12 


.68 
. 71 
. 71 
.77 
. 70 


.83,5 
. 89,5 
.88 

. 78 


. 95,5 
.97 
. 93.5 
. 93,5 
.94 


. 36 
.29 
.33 
. 31 
.35 
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Anwendungsbeispiel A1 ist auflerdem dadurch gekennzeichnet. da/3 der Pitch in der nematischen Phase mit 
7,8 am bei 83.6* C so grofi ist. dafl eine weiter Kompensation mit einem zweiten Dotierstoff nicht notwendig 
ist. 

5 

von modifizierten Novolak-Oxalkylaten. hergestellt entsprechend der EuropSischen Patentschrift Nr. 0 065 
751, Beispiel 3.4., wurden nach AbkOhlung mit Eis auf 0 'C 56 Teile Salzsaure 31 %ig zugesetzt. Dann 
wurden bei 0 bis 5 ' C mit 36.4 Teilen Natriumnitritlcsung 38 %ig diazotiert. Ferner wurden 39 Teile /3- 

io OxynaphthoesSure in 1000 Teilen Wasser und 70 Teilen Natronlauge 33 %ig gelost. Zu dieser Losung 
wurde. innerhalb von 30 Minuten die Diazosuspension, der zuvor eine Losung von 4.5 Teilen TBHP in 25 
Teilen Wasser zugefugt waren, zugegeben. Nach Zugabe einer Losung von 20 Teilen disproportionierten 
Kolophoniums in 200 Teilen Wasser und 8 Teilen Natronlauge 33 %ig wurde der pH-Wert der Suspension 
mit verdunnter Salzsa'ure auf pH 9.0 eingestellt. Zur Verlackung wurde dann eine Lflsung von 35 Teilen 

ts Calciumchlorid in 100 Teilen Wasser zugetropft Anschlieflend wurde auf 80-85 *C aufgeheizt. nach 30 
Minuten bei dieser Temperatur geruhrt. abgesaugt, mit Wasser gewaschen und schliefllich bei 80 C 
getrocknet. Man erhalt 114 Teile eines roten Farblacks. 



20 Beispiel 8 

5 Teile C.I. Pigment Red 57:1, bei dessen Synthese vor der Kupplungsreaktion 8 % TBHP zugesetzt 
wurden (zur Pigmentsynthese siehe weiter unten), wurden, wie in Beispiel 1 beschrieben. in einen Toner 
eingearbeitet. In AbhSngigkeit von der Aktivierdauer wurden fotgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen. 

25 



30 



Aktivierdauer 


luG'gl 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


+ 1 
-16 
-28 



Pigmentsynthese: 

♦ Das Pigmente wurde, wie in Beispiel 7 beschrieben, synthetisiert. wobei statt 4,5 Teilen TBHP 9 Teile 
TBHP 



Anwendungsbeispiel A6 

Eine ferroelektrische Mischung aus 
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weist folgende Phasen auf: 
X -4 S; 64 Si 69 N'80 I 

Bei 20 ' C weist diese Mischung eine Polarisation von 49 nC'crrT 2 auf. 



Anwendungsbeispiel A7 

a) Eine ferroelektrische Mischung aus den 7 Komponenton 



5-Octyloxy-2-(4-hexyloxy-phenyl)-pyrirnidin 
5-Octyloxy-2-(4-octyloxy-phenyl)-pyrimidin 
5-Octyloxy-2-(4-butyloxy-phenyl)-pyrimidin 
5-Octyloxy-2-(4-decyloxy-phenyl)-pyrimidin 

trans-4-Pentyl<yclohexancarbonsaure-[4-(5-decy!-pyrimidin-2-yO]-phenylester 
(2R.3R)-3'Propyl-oxiran-2-carbonsaure-4-(2-octyloxy-pyrimidin-5-yl)-phenylester 

Verbindung Beispie ! 5 



23 Mol-% 

10,6 Mol-% 
24,3 Mol-% 
19.3 Mol-% 
13.8 Mol-% 

2 Mol-% 

7 Mol-% 



20 weist folgende Phasenfolge auf: 
X9S C 71 S A 85N96I 

Die spontane Polarisation bei 20* C betragt 43 nC'cnr 2 und bei einem Feld von 10 Vum betragt 
die Schaltzeit ( T 0,90) 74 us. 



Anwendungsbeispiel AS 

a) Eine ferroelektrische Mischung aus den 8 Komponenten 
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5-Octyloxy-2-(4-hexyloxy-phenyi)-pyrirnidin 
5-Octyloxy-2-(4-octyloxy-phenyl)-pyrimidin 
5-Octyloxy-2-(4-butyloxy-phenyl)-pyrimidin 
5-Octy!oxy-2-(4-decyloxy-phenyl)-pyrimidin 

trans-4-Pentyl-cyc!ohexancarbonsaure-[4-(5-decylpyrimldln-2-yl)]-phenylester 

(2S,3S)-(-)-2-(4-(5-Octyl-pyrimidin-2-yl)-phenyloxyI-methyl-3-butyloxiran 

(2R,3R)-3-Pentyl-oxiraji-2-carbonsaVe-[4-2-octyloxypyrimidin-5-yl)-phenylJ-ester 

Verbindung Beispiel 5 



24,8 Mol-% 
11,5 Mol-% 
26.2 Mol-% 
20,8 Mol-% 
14,7 Mol-% 
1 ,5 Mol-% 
0.46 Mol-% 
0.04 Mol-% 



zeigt folgende flussigkristalline Phasenbereiche: 
X9S:80.4S;gON'102,5l 

und weist bei 25* C eine spontane Polarisation von 5,6 nC'cm" 2 und eine Schaltzeit von (r 0t90 ) von 190 us 
auf. Bei einer Temperatur von 95* C ist der Pitch dieser Mischung > 50 um. 

Die Bestimmung der Schaltzeit r 0i90 erfolgt mrt Hilfe einer Photodiode, indem die Anstiegszeit des 
Lichtsignals von 10 auf 90 % Signalhohe gemessen wird. Die Schaltspannung besteht aus Rechteckpulsen 
und betragt t 10 Vurrr 1 . 



50 Anwendungsbeispiel A9 

Eine ferroelektrische Mischung aus 



55 
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unten), wurden, wie in Beisptel 1 beschrieben, in einen Toner eingearbeitet 

la Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uO'g] gemessen: 



to 



Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 


-10 


2 Stunden 


-27 


24 Stunden 


-32 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 
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Pigmentsynthese: 



w Belsplel 14 



75 



20 



Aktivierdauer 


fuC/g] 


30 min 


-3 


2 Stunden 


•19 


24 Stunden 


-24 



25 



30 



35 



40 



Pigmentsynthese; 
Belsplel 1S 

In Abhang,gke ( t von der Aktivierdauer warden folgende Q/M-Werte t uC/gJ gemessen: 



Aktivierdauer 


CuC/g] 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


•5 
-27 
-37 



45 



50 



Pigmentsynthese: 



55 



Beispiel 16 
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Aktivierdauer 


[uCg] 


30 min 


±0 


2 Stunden 


•15 


24 Stunden 


-22 



Pigmentsynthese: 

Das Pigment wurde, wie in Beispiel 15 beschrieben, synthetisiert. wobei statt 4,5 Teile COBA 9 Teile 
CDBA eingeset2t wurden. Erhalten wurden 1 18 Teile eines roten Farblacks. 

is 

Beispiel 17 

5 Teile C.I. Pigment Red 57:1 welchem bei der Verlackungsreaktion 4 % (CDBA) zugesetzt worden 
waren (zur Pigmentsynthese siehe weiter unten), wurden, wie in Beispiel 1 beschrieben, in einen Toner 
20 eingearbeitet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC'g] gemessen: 



25 



Aktivierdauer 


[uCg] 


30 min 


-13 


2 Stunden 


-34 


24 Stunden 


-40 



30 



Pigmentsynthese: 

Das Pigment wurde, wie in Beispiel 15 beschrieben. jedoch ohne Zugabe des Kolophoniumharzes, 
05 synthetisiert. Erhalten wurden 93 Teile eines roten Farblacks. 



Beispiel 18 

5 Teile C.I. Pigment Red 57:1. welchem bei der Verlackungsreaktion 8 % CDBA zugesetzt worden 
waren (zur Pigmentsynthese siehe weiter unten). wurden. wie in Beispiel 1 beschrieben, in einen Toner 
eingearbeitet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte (uC/g] gemessen: 



Aktivierdauer 


[uO'g] 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


-9 
-20 
-28 



Pigmentsynthese: 

55 Das Pigment wurde. wie in Beispiel 17 beschrieben. synthetisiert, wobel start 4,5 Teile CDBA 9 Teile 
CDBA eingesetzt wurden. Erhalten wurden 98 Teile eines roten Farblacks. 



15 



EP 0 359 123 A2 



Beispiel 19 



ro 



15 



In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende a M-Werte (uCgJ gemessen: 



Aktivierdauer 


[UCg] 


30 mm 


-11 


2 Stunden 


-31 


24 Stunden 


-44 



Pigmentsynthese: 

- JzszT&Jttizs^Tsz- " M * 9 T,,,e ™ p 3 ™- °°* 



25 



30 



35 



Beispiel 20 (Vergleichsbeispiel) 

5 Teile eines triboelektrisch nicht gezielt beeinfluflten CI Pioment Red 57-1 /„„ 
In Abhang.gke.t von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen! 



Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


-9 
-36 
-50 



Pigmentsynthese: 



45 Belsplel 21 (Vergleichsbeispiel) 

5 Teile eines triboelektrisch nic 
beschrieben, in einen Toner eingeai 

In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werto [uC/g] gemessen: 



50 



55 



Aktivierdauer 


[UCg] 


30 min 


-20 


2 Stunden 


-44 


24 Stunden 


-52 
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Pigmentsynthese: 

Oas Pigment wurde. wie in Beispiel 1 beschrieben. jedoch ohne Zusatz von TBHP und ohne Zusatz des 
Kollophoniumharzes synthetisiert. Erhalten wurden 89 Teile eines roten Farblacks. 



Beispiel 22 

5 Teile C.I. Pigment Red 48:2, welchem bei der Verlackungsreaktion 4 % TBHP zugesetzt worden 
waren (zur Pigmentsynthese siehe weiter unten), wurden, wie in Beispiel 1 beschrieben. in einen Toner 
eingearbeitet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 



Aktivierdauer 


(uC/gj 


30 min 


+ 4 


2 Stunden 


-6 


24 Stunden 


-13 



Pigmentsynthese: 

59 Teile 2-Amino-4<hlor-5-methylbenzolsuIfonsaure wurden in 600 Teilen Wasser in 34,8 Teilen 
Natronlauge 33 %ig bei 75 'C gelost. Nach Zugabe von 6 Teilen eines Kuppiungshilfsmittels auf Basis von 
modifizierten Novolak-Oxalkylaten, hergestellt entsprechend EP-Nr. 0 065 751. Beispiel 3.4., wurden 75 
Teile Se'zsaure 31 %ig zugesetzl. Nach Abkiihlung mit Eis auf 0 * C wurde mit 48,5 Teilen Natnummtritlo- 
sung 38 %ig diazotiert. Ferner wurden 52 Teile fl-Oxynaphthoesaure in 1300 Teilen Wasser und 108 Teilen 
Natronlauge 33 %ig gelost In diese Losung wurde tnnerhalb von 30 Minuten die Diazosuspension 
gegeben. Nach Zugabe einer Losung von 6 Teilen Tributylhexadecylphosphcniumbromid in 60 Teilen 
Wasser und einer L8sung von 20 Teilen disproportioniertem Kolophonium in 200 Teilen Wasser und 8 
Teilen Natronlauge wurde zur Verlackung eine Losung von 35 Teilen Calciumchlorid in 100 Teilen Wasser 
zugetropft. Anschlieflend wurde auf 80 *C aufgeheizt. dann abfiltriert, mit Wasser gewaschen und bei 80 
" C getrocknet. 

Erhalten wurden 139 Teile eines roten Farblacks. 



Beispiel 23 (Vergleichsbeispiel) 

5 Teile eines triboelektrisch nicht gezielt beeinfiuflten C.I. Pigment Red 48:2 wurden, wie in Beispiel 
beschrieben. in elnen Toner eingearbeitet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/r 
Werte [uC/g] gemessen: 



Aktivierdauer 


[*C/g] 


30 min 


+ 1 


2 Stunden 


-9 


24 Stunden 


-16 



Pigmentsynthese: 

Das Pigment wurde, wie in Beispiel 22 beschrieben, synthetisiert. jedoch ohne Zusatz von T 
Erhalten wurden 133 Teile eines roten Farblacks. 
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Beispiel 24 



5 Te.le eines C.I. Pigment Red 46:4, welchem bei der Verlackunasreaktinn 7 ~ trmd 
waren <zur Pigmentsynthese siehe wp.w „ntoni T venacKun 9 sreakt,on 2 • tbhp zugesetzt worden 



Aktivierdauer 


[uCg] 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


-4 
•15 
-18 



20 



25 



30 



Pigmentsynthese: 

innerhalb 1 Stunde die Diazosuspension zulLZn p! -7 f f " d ' eS8 Lostjn 9 lie/! man dann 

tion geruhr.. dann auf 80 * C oehe ET„S M ^ n"'* BeendiQUn9 der Xupplunflsreak- 

gewaschen. 9 " " ' S ' Unde bei 80 C SerOhrt. Schliefllich wurde filtriert und 

^SSSiS^^ «* Z ^ von „ rei,en Tribufy,- 

100 'C geheizt. 15 Minuten bei die7 e rW™ ~! 9 " Man 9 ansulfat verse.zt. Oann wurde auf 98 bis 

70 -c getrocknet Temperatur verruhrt. mtriert und gewaschen. Oas Produkt wurde bei 

Es wurden 144 Teife eines roten Farblacks erhalten. 



35 



to 



45 



Beispiel 25 

01 Pig.en, Red 48:4 wurden. wie in Beispie, 1 
in Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden foigende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 



Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 


-9 


2 Stunden 


■17 


24 Stunden 


•23 



so Pigmentsynthese: 



55 



Beispiel 26 

5 Telle eines C.I. Pigment Red 53:1, welchem bei der Verlackungsreaktion 

18 



2 % TBHP zugesetzt worden 
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waren (zur Pigmentsynthese sieho weiter unten), wurden, wie in Beispiel 1 beschrieben, in einen Toner 
eingearbeitet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 



5 



Aktivierdauer 


[uCg] 


30 min 


-10 


2 Stunden 


•26 


24 Stunden 


•31 



Pigmentsynthese: 

66,45 Teile 2-Amino-4-methyl-5-chlorbenzolsulfons8ure wurden in 700 Teilen Wasser und 45 Teilen 
Salzsaure 31 %ig angeruhrt und bei 20 bis 25 *C durch Zugabe von 54,5 Teilen Natriumnitritlosung 
diazotiert. 

Ferner wurden 45 Teile fl-Naphthol in 300 Teilen Wasser und 40,8 Teilen Natronlauge bei 20 bis 25 * C 
gelflst. diese Losung lie/3 man dann innerhalb 1 Stunde zur Oiazosuspension zulaufen. Nach beendeter 
Kupplungsreaktion wurden 3 Teile Tributyl-hexadecylphosphoniumbromid (THBP) zugegeben und anschlie- 
flend 40 Teile Bariumchlorid krist. zugesetzt. Ourch Anheizen auf 80 bis 85 * C wurde das Produkt verlackt. 
Es wurde noch 15 Minuten bei 80 bis 85 " C nachgeruhrt, abfiltriert, gewaschen und getrocknet. 
Es wurden 133 Teile eines roten Farblacks erhalten. 

Beispiel 27 (Vergleichsbeispiel) 

5 Teile eines triboelektrisch nicht gezielt beeinfiuflten C.I. Pigment Red 53:1 wurden, wie in Beispiel 1 
beschrieben, in einen Toner eingearbeitet. 

In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 



35 



Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 


-25 


2 Stunden 


-38 


24 Stunden 


-43 



40 

Pigmentsynthese: 



Das Pigment wurde, wie in Beispiel 26 beschrieben, synthetisiert. jedoch ohne Zusatz von TBHP. 
45 Erhalten wurden 130 Teile eines roten Farblacks. 



Beispiel 28 

so 5 Teile CI. Pigment Yellow 12, welchem bei der Kupplungsreaktion 4 % TBHP zugesetzt worden waren 
(zur Pigmentsynthese siehe weiter unten), wurden, wie in Beispiel 1 beschrieben, in einen Toner eingearbei- 
tet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 



55 
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Aktivierdauer 


[uCg] 


30 min 


+ 9 


2 Stunden 


+ 2 


24 Stunden 


-3 



Pigmentsynthese: 



;5 



20 



25 



50.6 Teile 3 3'.Dichlorben 2 idin wurden mit 120 Teilen Salzsaure 31 %ig und 2S0 Teilen Wasser 
angerunr, und ,n das 3.3 -Oich.orbenaidin-dihydrochlond uberfuhrt. Dano wurde bei 0 bi 5 ° C durch Zu Z 
von 72.7 Te,len emer 38 °4igen NaUTumnitritlosung in ublicher Weise letrazotiert die TetrazoniulaS 

sarar jrssr behande,t - ansch,ieflend ,i,triert und die Tempera J 

Na.ronJJoe JSTfKiTf I" T Te " en W3SSer ^ *«* Zugabe von 8, Teflon 

1^ 5? * . V U9abe V °" 6,2 Teilen Tri b«tyOiexadecylphosphoniombromid (TBHP) 

wurde d,e Kupplungskomponente durch Zulauf von 46 Teilen Eisessig wieder ausgefal.t und dann durch 
Zulauf der Tetrazo.dsung bei 20 bis 25 'C innerha.b 2 Stunden gekuppelt. wobei der pH-wTrt du cn 
gleichze.hgen Zulauf von 6 %iger Na.ronlauge bei P H 4.5 konstant gehalten wurde. Nach beende er 
Kupplungsreakfon wurde noch 15 Minuten bei 90 *C nachbehandelt. abgesaugt. mit Wasser naS fund 
Center ™ 8 ° ° * Um ' M '^ Setrocknet. Erne-ten' wurden ,33 T^ei e fg , e 



30 



Beispiel 29 (Vergleichsbeispiel) 

b JJ^n ' neS Wl ^!. eMriSCh nicht 9 ezielt beeinfluflten C.I. Pigment Yellow 12 wurden. wie in Beispiel 1 
ZS^ZSZF" 8,n9earbeitet ' n Abhan9i9keit V ° n der wurden 'o'Oende aL. 



Aktivierdauer 


CuC/gJ 


30 min 


-9 


2 Stunden 


-22 


24 Stunden 


-39 



40 



Pigmentsynthese: 

Frh^n! l9 r n U W 7 U r de ; W ! 9 in BelSPiel 28 beschrleben < synthetisiert. jedoch ohne Zusatz von TBHP 
Erhaiten wurden 127 Teile eines gelben Pigmentes. 



so 



55 



Beispiel 30 

(zurllTJLZ^r 1 1 9ll0V V 4, We ' Chem b6i def Ku PP ,un 9sreaktion 5 % TBHP zugesetzt worden waren 
£m E ^ *?• r ,ter Unt6n) ' wurden ' wie in Beis P iel 1 beschrieben, in einen Toner eingearbei- 
tet. In Abhang,gke.t von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen- 
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5 



Aktivierdauer 




30 min 


+ 3 


2 Stunden 


tO 


24 Stunden 


•1 



Pigmentsynthese: 

78 Teile 2 4,5-Trichloraniiin wurden in Gegenwart von 0.6 Teiien sekundarem Alkylsulfonat (*Hostaperm 
SAS 30) waflrig kolloid vermahlen. Nach Zugabe von 450 Teiien Salzsaure 31 %ig wurde 5 Stunden 
nachgeruhrt und dann rasch bei 0 bis 10 *C durch Zulauf von 72,5 Teiien Natriumnitritlosung 38 %ig 
;s diazotiert. Nach 1 Stunde Nachruhrzeit mit Nitrituberschufl wurde dieser dann mit etwas Amidosulfonsaure 
zerstSrt. Zum Klaren wurden noch 5 Teile Kieselgur zugegeben. 

110 Teile Naphtol AS-D wurden in 350 Teiien Wasser und 76 Teiien Natronlauge 33 %ig bei 75 bis 80 C 
gelost. Die Idsung wurde mit Bs und Wasser auf 15 ' C abgekOhlt und das Votumen auf 1.7 I eingastellt. 
Nach Zugabe von 10 Teiien Tributylhexadecylphosphoniumbromid wurde das Naphtol AS-D durch raschen 
20 Zulauf von 86 Teiien Salzsaure 31 %ig gefSllt. Die Fallung wurde auf 30 *C angeheizt Dann lie/3 man die 
Diazoniumsalzlosung in 1 Stunde bei 30 'C zulaufen. Es wurde 30 Minuten nachgeruhrt, dann langsam auf 
70 *C angeheizt und ca. 2 Stunden bei 65 bis 70 ' C nachgeruhrt bis kein Qberschu/3 an Diazoniumverbin- 
dung mehr vorhanden war. Anschlie/Jend wurde abfiltriert, mit Wasser neutral und salzfrei gewaschen und 
bei 80 "C im Umluftschrank getrocknet. Erhalten wurden 192 Teile eines roten Pigmentes. 



Beispiel 31 (Vergleichsbeispiel) 

5 Teile eines triboelektrisch nicht gezielt beeinfluflten C.I. Pigment Red wurden, wie in Beispiel 
beschrieben, in einen Toner eingearbeitet. 

In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 



35 



Aktivierdauer 


tuC/gl 


30 min 


-9 


2 Stunden 


-17 


24 Stunden 


•29 



40 



Pigmentsynthese: 

45 Das Pigment wurde. wie in Beispiel 30 beschrieben, synthetisiert, jedoch ohne Zusatz von TBHP. 
Erhalten wurden 182 Teile eines roten Pigmentes. 



Beispiel 32 

5 Teile C.I. Pigment Yellow 17, welchem vor der Kupplungsreaktion 4 % TBHP zugesetzt worden waren 
(zur Pigmentsynthese siehe weiter unten), wurden, wie in Beispiel 1 beschrieben. in einen Toner eingearbei- 
tet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uG'g] gemessen: 
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Aktivierdauer 


(uC/g) 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


+ 23 
+ 14 
+ 2 



Pigmentsynthese: 



f5 



86 S,l H nS Te ' r ^ oniumsa,2l «^g erfolgte analog Beispiel 28 (C.I. Pigment Yellow 12) 
Erhalten wurden 150 Teile eines gelben Pigmentes. 



Beisplel 33 (Vergleichsbeispiel) 

In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende OM-Werte (uC/gJ gemessen: 



30 



35 



Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 


-4 


2 Stunden 


-15 


24 Stunden 


-26 



Pigmentsynthese: 

40 



45 Beispiei 34 



50 



55 



^ITJL* 9 ™" I e,l0W . 81 ' W6lChem VOrder Ku PP'^9sreaktion 4 % TBHP zugesetzt worden waren 

mluSSSSS^Z 7«! T en '' WUrden - " e " Beispiel ' beschrieben - ln «™ Toner SeX- 
tet. in Abnang.gkeit von der Akt.vierdauer wurden tolgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 



Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 


+ 8 


2 Stunden 


+ 1 


24 Stunden 


-1 
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JO 



Pigmentsynthese: 

80,5 Telle Tetrachlorbenzidin wurden mit 235 Teilen Salzs3ure 31 %ig angerilhrt und bei 0 bis 10 'C 
durch Zulauf von 90,8 Teilen Natriumnitritlosung 38 %ig rasch tetrazotiert. 

106 Teile Acetessig-m-xylidid wurden in 2000 Teilen Wasser und 67,5 Teilen Natronlaupe 33 %ig gelost 
und nach Zugabe von 9 Teilen Tributylhexadecylphosphoniumbromid (TBHP) bei 10 "C mit 52 Teilen 
Eisessig wieder ausgefallt. Dann wurde in 1 1.2 Stunden bei 15 bis 20 ' C durch Zulauf der Tetrazoniums- 
alzlosung gekuppelt. wobei der pH-Wert durch Zulauf einer 15 %igen Natriumacetatlosung bei pH 3,9 bis 
4.0 konstant gehalten wurde. Es wurde 15 Minuten nachgeruhrt. dann auf 98 *C angeheizt, 30 Minuten bei 
98 ' C nachgeruhrt. abgekiihlt auf 70 ' C, abfiltriert, mit Wasser neutral und salzfrei gewaschen und im 
Umluftschrank bei 80 * C getrocknet. 
Es wurden 192 Teile eines gelben Pigmentes erhalten. 



ts Beispiel 35 (Vergleichsbeispiel) 

5 Teile eines triboeiektrisch nicht gezielt beeinfluflten C.I. Pigment Yellow 81 (zur Plgmentsythese siehe 
weiter unten) wurden, wie in Beispiel 1 beschrieben, in einen Toner eingearbeitet. 
In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC'g] gemessen: 



25 



Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 


-1 


2 Stunden 


-8 


24 Stunden 


-18 



30 



35 



40 



Pigmentsynthese: 

Das Pigment wurde, wie in 8eispiel 34 beschrieben, synthetisiert, jedoch ohne Zusatz von TBHP. 
Erhalten wurden 183 Teile eines gelben Pigmentes. 

Beispiel 36 

5 Teile C.I. Pigment Yellow 97, bei dessen Synthese vor der Kupplungsreaktion 4 % TBHP zugesetzt 
worden waren (zur Pigmentsynthese siehe weiter unten), wurden. wie in Beispiel 1 beschrieben, in einen 
Toner eingearbeitet. In Abhangigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [nC/g] gemessen: 



50 



Aktivierdauer 


CuC/g] 


30 min 


+ 5 


2 Stunden 


to 


24 Stunden 


tO 



Pigmentsynthese: 

102,7 Teile Chinonbasesulfanilid (2,5-Dimethoxy-4-phenylsulfamoyl-anilin) wurden mit 115,5 Teilen 
55 Salzsaure und 670 Teilen Wasser angerOhrt und beM5 'C durch Zulauf von 59 Teilen Natriumnitritlcisung 
38 %ig diazotiert 

100 Teile Naphtol AS-IRG wurden in 500 Teilen Wasser und 54 Teilen Natronfauge 33 %ig gelost. Nach 
Klarung lie/3 man die Losung in eine 0 * C kalte LSsung aus 670 Teilen Wasser, 35 Teilen Eisessig und 9 
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70 • C ,,ner,. mi, wasser neutral id £S ££££ ^St7XZSS,ZS^ 
Es wurden 198 Teile eines gelben Pigmen.es erhalten. umiuttscnrank getrocknet. 



10 



fS 



20 



Beispiel 37 (Vergleichsbeispiel) 

5 Teile eines Iriboelektrisch rich! geziel, beeinfluflten C.I. Pigment Yellow 97 wurden wie in Beispiel 1 
beschneben. in einen Toner eingearbeitet. aeispiei 1 

In Abhangigkeit von der Aktmerdauer wurden lolgende Q,M-Werte [uCg] gemessen: 



Aktivierdauer 




30 min 


-3 


2 Stunden 


-10 


24 Stunden 


•17 



25 



30 



Pigmentsynthese: 
Belsplel 38 

S Teile eines gelben Azopigmentes, bei dessen Synthese vor der Kupplungsreaktion 4 % TBHP 
augesete, worden waren (aur Pigmentsynthese siehe weiter unten). wurden. STES " bLhrilbeT 

T" 9earbeitet ln Abhan9i9keit von der AWivi ~ — CTSiSSSS 



Aktivierdauer 


[UCg] 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


-6 
-6 
-6 



45 



SO 



5S 



Pigmentsynthese: 

76.5 Teile o-Nitranilin-p-sulfosaure wurden in 105 Teilen Wasser und 124 Teilen Salzsaura 31 Vin 

ZST " aCh Abkah ' un9 mit Bs auf 0 ' c durch Zu9ab9 ™ ^rZS^mZ 

Es wurde dann auf 80 C angeheizt, 15 Minuten bpi pn ' r n^h^tu.* v» . ^ 

getrocknet. Es wurden ,42 Telle eines geZ , PulSs 1 JST^ ° " "* *" ? ° ° 
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Belspiel 39 (Vergleichsbeispiet) 

5 Telle eines triboelektrisch nicht gezielt beeinfluflten gelben Azopigmentes wurden, wie In Beispiel 1 
beschrleben. In einen Toner eingearbeitet. 

In AbhSngigkeit von der Aktivierdauer wurden folgende Q/M-Werte [uC/g] gemessen: 
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Aktivierdauer 


[uC/g] 


30 min 
2 Stunden 
24 Stunden 


CO o o 



30 

Plgmentsynthese: 

Das Pigment wurde, wie in Beispiel 37 beschrieben, synthetisiert. jedoch ohne Zusatz von TBHP. 
Erhalten wurden 140 Teile eines gelben Pigmentes. 



AnaprUche 

1 Verfahren zur gezielten Beeinflussung des triboelektrischen Effekts von Azopigmenten in elefctrcpho- 
40 tographischen Tonern oder Entwicklern Oder in Pulvem zur Oberflachenbeschichtung. dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 den Azopigmenten bei der Kupplungsreaktion, bei der Verlackung Oder beim Finish minde- 
stens eine salzartige, kationische Verbindung der allgemeinen Formeln 
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R 3\ + / R 1 
N 



R 4 X R 2 



(.1) und/oder 



• C=I * A " < 2 > und/oder 



R 9 *7 



(3) 



20 zugesetzt wird, worm im Falle der allgemeinen Formeln (1) U nd 121 H, r, r „„w q . 
voneinander Wassers.offatome. geradkettige Oder verzweig.e A kyCppe "von b *J KohLZ , " 9 ' 9 

275277 der a,,g T inen Formel K »e si 3 . 0 

- ssrr - *- ~ * Ms n - * — - -issues: 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch aekennzeiehnpf h 0 a in w fl „ ^ 

wasserstoff-. Fluor-, Chlor- Oder Bromatom Oder eine AlkvKCi-Cel. AiUnw/r r i ~ T . . 
□ruDDs bPriPutPt ttnH a— h,«> x« • I . . ™ynv/i vc;-, Aikoxy(Ci-C<;)- Oder pnmare Amno- 

gruppe Dedeutet, und A das Aquivalent ernes anorganischen Anions darstellt. und wobei R, und R, ,1, 

5S CH,-0)„-R, worm n e.ne Zahl von 1 bis 4 und Ft ein Wasserstoffatom eine AlkvKC I r T a- 2 b . 
Oder Naphthoylgruppe darstellen. ferner Phenyl-. t-Naphthyl 2 NaiJ 7S * ^ f 5 "b 7 

Alko*y(C,-C t >-. MonoaikyKC-C-ammo, Dia.kyl(C,-C 6 )-amino.. aliphatische Saureamidgruppen der For- 
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meln -CO-NH-Ri octer 

-CO-N 




worin Ri und R 2 Alkyl(Ct-C 30 )-gruppen bedeuten, ferner durch Phthalimid- Oder Naphthalimidgruppen 
substituiert sein konnen. wobei die genannten Alkyh Cycloalkyl-, Aralkyl- und Arylreste fur Ri bis R* durch 
Fluor-, Chlor-oder Bromatome substituiert sein kSnnen, und in welcher X ein Phosphor-, Arsen- oder 
Antimonatom bedeutet. wobei fur den Fall, dafl X ein Arsen- oder Antimonatom bedeutet, mindestens einer 
der Reste R 6 bis R 9 kein Wasserstoffatom darstellt, und A" das Aquivalent eines anorganischen Anions 
darstellt. 

3. Verfahren nach mindestens einem der Ansprviche 1 und 2. dadurch gekennzeichnet, dafl die 
salzartigen, kationischen Verbindungen in elne Menge von etwa 0.05 bis etwa 15 Gewichtsprozent, bezogen 
auf das mit der salzartigen, kationischen Verbindung versehene Pigment, zugesetzt werden. 

4. Verfahren nach mindestens einem der AnsprUche 1 und 2. dadurch gekennzeichnet, da/i die 
salzartigen, kationischen Verbindungen in einer Menge von etwa 1 bis etwa 8 Gewichtsprozent, bezogen auf 
das mit der salzartigen kationischen Verbindung versehene Pigment, zugesetzt werden. 

5. Verfahren nach mindestens einem der AnsprUche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dafl die 
salzartigen. kationischen Verbindungen eine Loslichkeit von >10 g/t Wasser oder Medium bei 20 *C 
aufweisen. 

6. Verwendung der nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 5 mit den salzartigen, kationischen 
Verbindungen versehenen Azopigmente zur Herstellung von Tonern oder Entwicktern, die zum elektrophoto- 
graphischen Kopieren bzw. VervielfSltigen von Vorlagen oder zum Drucken von elektronisch, optisch oder 
magnetisch gespeicherten Informationen oder im Colorproofing eingesetzt werden. 

7. Verwendung der nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 5 mit den salzartigen, kationischen 
Verbindungen versehenen Azopigmente zur Herstellung von Pulvern oder Pulverlacken, die zur Oberfia- 
chenbeschichtung von GegenstSnden aus Metall, Holz, Kunststoff, Glas, Keramik, Beton, Textilmaterial, 
Papier oder Kautschuk eingesetzt werden. 
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